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Hf 对 第 二 代 镍 基 单 晶 高 温 合 金 DD11 高 温 低 应 力 
持久 性 能 的 影响 * 
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摘 要 通过 对 4 种 不 同 Hf 含 量 (0~0.80%, 质量 分 数 , 下 同 ) 的 第 二 代 镍 基 单 晶 高 温 合金 DD11 铸 态 及 热处理 态 组织 定 量 表 
fiE 5j 1100 'C, 140 MPa 持 久 性 能 测试 , 研究 了 Hf 对 相 转 变温 度 、(y+y) 共 唱 组 织 \ 碳 化 物 、 微 孔 、 凝 固 偏 析 、 合 金 元 素 成 分 分 
配 比 及 持久 性 能 的 影响 , 结果 表明 , 添加 Hf 显著 降低 合金 的 固 / 液 相 线 , 降低 微 孔 含量 , 提高 铸 态 共 品 组 织 体积 分 数 、WMC 型 
碳化 物 含量 以 及 凝固 偏 析 程 度 . 合金 热处理 后 , 随 着 Hf 含量 提高 , 固 溶 微 孔 含量 显著 降低 、 残 余 共 上 唱和 碳化 物 含量 显著 增 
加 . 添加 Hf 通过 提高 Re, Mo 和 Cr 的 成 分 分 配 比 , 增加 y/y 错 配 度 , 减 小 y/y 界 面 位 错 间距 , 促进 Re, Mo Il Cr [8] y 4B P fi C, 
提高 固 溶 强 化 效果 , 减 小 微 孔 含量 等 方式 , 显著 提高 DD11 合金 持久 性 能 . 但 当 Hf 含 量 达到 0.80% 时 , 热处理 后 的 残余 共 唱 、 
碳化 物 含量 较 高 , 导致 合金 持久 性 能 明显 降低 . 

关键 词 单 晶 高 温 合金 , Hf 成 分 分 配 比 , 显 微 组 织 , 持久 性 能 
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ABSTRACT The effect of Hf on the as-cast, heat-treated microstructures and stress rupture properties under 
1100 'C and 140 MPa was investigated in four second generation Ni-based single crystal superalloys DD11 with 
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various levels of Hf (0~0.80%, mass fraction) additions. The results indicate that increasing Hf addition resulted in 


decreasing the solidus and liquidus temperatures, while it enhanced the volume fraction of (y +y’) eutectic and MC 


carbide as well as solidification segregation. The number of micropores reduced significantly and the volume frac- 


tion of residual (y +y) eutectic and MC carbide increased after heat treatment as Hf content increased. Compared to 


the Hf-free alloy, the stress rupture life was observed to increase in the alloys with 0.4096Hf, but dropped in the al- 


loy containing 0.80%Hf. Hf addition increased the elemental partitioning ratio of Re, Mo, Cr, resulting in increas- 


ing y/y' misfit and decreasing the spacing of y/y' interfacial dislocation networks. The solution strengthing effect 


was also improved with the enhanced concentration of Re, Mo and Cr in y phase in Hf-modified alloys. However, 


when the Hf content was 0.80% in DD11 alloy, the stress rupture properties was decreased obviously due to high 


volume fraction of residual (y +y) eutectic and MC carbide in heat-treated microstructures. 


KEY WORDS single crystal superalloy, Hf, elemental partitioning ratio, micrstructure, stress rupture property 


TRE HR dd e d O e Jo EL e res Hs 1S 
轮 叶 片 和 地 面 燃气 轮机 叶片 的 关键 材料 ". 随 着 航 
空 发 动机 的 不 断 发 展 , 单 品 合 金 难 熔 元 素 总 量 逐 渐 
增多 , 同时 叶片 形状 极其 复杂 , 存在 壁 厚 突变 及 较 
大 的 横向 缘 板 结构 . 在 单 晶 叶 片 定向 凝固 过 程 中 ， 
温度 场 、 溶 质 场 温度 梯度 场 不 稳定 , 凝固 过 程 复 


杂 , 不 可 避免 


Ha JE ]X /]v ff EE dà 7800. 唱 界 具有 较 高 


的 自由 能 , 并 且 品 
在 差别 ,在 较 高 的 服役 温度 下 , 具有 小 角度 品 界 的 


界 成 分 及 原子 结合 强度 与 品 内 存 


单 晶 高 温 合 金 持久 蚂 变 性 能 相对 较 低 . 工艺 上 避免 
小 角度 品 界 的 成 本 和 难度 极 高 , 最 为 有 效 的 方法 是 


引入 C,B 和 Hf 等 微量 晶 界 强化 元 素来 强化 这 一 注 


Sg iu, 


铸造 高 温 合 金 中 Hf 的 作用 可 以 主要 归结 为 3 


种 : (1) 促进 凝固 1 
和 枝 品 间 , 增加 


nt 


Ur, Hf 在 凝固 过 程 中 偏 析 于 唱 界 


(+7) 共 晶 含 量 和 W,Al 和 Ti 的 凝固 


fiar? (2) 提高 小 角度 蝇 界 强度 , 进入 基体 的 Hf 向 
唱 界 偏 聚 , 可 以 强化 唱 界 , 使 其 比 周 围 基体 的 强度 
高 外 同时 形成 碳化 物 (MC 和 MssC9, 可 以 抑制 唱 界 


滑动 , 从 而 阻 


上 或 延缓 了 唱 界 裂纹 的 萌生 和 扩展 ， 


提高 持久 性 能 (3) 提高 工艺 性 能 , 含 Hf 合金 在 凝 


Ji, 在 RR2072 合金 中 同时 加 入 C, B 和 Hf 合金 的 
固 溶 热处理 温度 降低 , 合金 中 残余 共 唱 含量 提高 ， 
降低 合金 蠕 变 过 程 中 徐 排 的 完整 性 , 进而 显著 降 
低 合 金 在 1050 'C,152 MPa 条件 下 的 蠕 变 寿命 . 
Wang 等 中 研究 发 现 , 在 一 种 第 二 代 单 唱 高 温 合金 中 
加 入 0.013% (质量 分 数 , 下 同 ) 的 C, 合金 在 1100 C, 
152 MPa 条 件 下 的 持久 寿命 微弱 提高 , 但 加 入 
0.032%C 后 , 合金 的 持久 寿命 降低 为 无 碳 合 金 的 一 
Æ. Liu 等 外 研究 发 现 , 0.015948 0.05% 的 C 加 入 到 
种 第 一 代 单 晶 高 温 合 金 中 , 通过 提高 合金 中 MC 
含量 以 及 降低 合金 的 微 孔 含量 , 进而 提高 1038 C, 
172 MPa 条 件 下 的 蠕 变 寿命 . 然而 , 目前 关于 添加 量 
最 高 的 Hf 在 单 唱 高 温 合金 基体 力学 性 能 方面 的 研 
究 还 比较 少 , 大 多 数 的 研究 集中 在 Hf 对 涂 层 条 附 性 
和 小 角度 唱 界 强化 的 作用 上 *9%, 对 于 Hf 在 单 晶 高 温 
合金 的 组 织 和 高 温 持 和 久 蠕 变性 能 方面 的 作用 鲜 有 
报道 . 但 与 铸造 多 晶 高 温 合金 中 Hf 的 作用 类 似 , Hf 
可 能 通过 影响 凝固 过 程 中 的 元 素 偏 析 "”, 促进 共 唱 
形成 , 形成 低 熔 点 相 号 , 影响 合金 y/y 错 配 度 外 等 方 
式 , 对 单 晶 高 温 合金 蠕 变性 能 产生 显著 的 影响 . 
DDI 合金 是 一 种 含 3%Re 的 新 型 第 二 代 镍 基 


固 后 期 校 唱 间 的 富 Hf 熔 体 上 共有 很 好 的 流动 性 ` 浸 润 
性 和 趋 肤 效应 , 进而 降低 合金 的 热 裂 倾向 、 提 高 合 
金 可 铸 性 及 焊接 性 能 然而 , 镍 基 铸 造 高 温 合 金 
加 入 过 多 的 Hf 元 素 , 会 降低 合金 的 初 炊 温度 , 减 小 


热处理 窗口 , 给 合金 的 完全 国 溶 热处理 带 来 困难 中 
尽管 国内 外 已 经 认识 到 C,B 和 HTf 可 以 对 单 晶 
小 角度 晶 界 力学 性 能 和 单 晶 铸 件 合 格 
率 的 提高 起 到 明显 作用 ,但 C, B 和 Hf 的 加 入 可 
能 对 单 晶 高 温 合金 基体 的 持久 里 变性 能 产生 一 定 


adu tr d B 


的 影响 . 目前 关于 C,B 和 Hf 共同 加 入 以 及 C 的 单 


独 加 入 对 单 


品 高 温 合金 的 高 温 低 应 力 里 变性 能 的 


影响 方面 已 


,经 有 


ECL. Chen 等 中 研究 发 


单 唱 高 温 合金 . 本 工作 研究 并 探讨 了 Hf 对 DD11 单 
日 合金 组 织 以 及 高 温 、 低 应 力 持久 性 能 的 影响 规律 
和 作用 机 制 . 以 期 为 镍 基 单 唱 高 温 合金 选择 Hf 的 合 
适 成 分 范围 、 优 化 固 溶 热处理 制度 .认识 Hf 对 高 温 
低 应 力 持 久 性 能 的 强化 机 理 方 面 提供 理论 指导 . 
1 实验 方法 

为 了 研究 Hf 对 镍 基 单 唱 高 温 合 金 组 织 和 持久 
性 能 的 影响 , 实验 选用 北京 航空 材料 研究 院 研制 的 
DDI 合金 为 基础 合金 , 其 名 义 成 分 (质量 分 数 , %) 
为 : Al 6.0, Cr 4.0, Ta 7.0, W 7.0, Co 8.0, Mo 2.0, Re 
3.0, C 0.01, Ni 余 量 . 分 别 向 其 中 添加 0.15%, 0.40% 
和 0.80% (质量 分 数 ) 的 Hf 形成 男 外 3 种 合金 .4 种 合 
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金 分 别 命 名 为 Hf-1, Hf-2, Hf-3 及 Hf-4. y/y 成 分 分 配 比 右 进 行 测量 . 


TE HRS 定向 凝固 炉 中 , 用 螺旋 选 晶 法 制备 具有 
[001] 取 向 的 直径 为 15 mm, 长 为 150 mm 的 单 晶 试 
棒 , 定向 凝固 时 抽 拉 速度 为 3 mm/min. KH E 
Laue 法 确定 单 晶 取 向 , 选择 生长 方向 与 [001] 方 向 
偏离 小 于 10° 的 试 棒 为 实验 材料 . 在 NETZSCH 
STA449C 型 差 热 分 析 仪 (DSC) 上 , 以 10 'C/min 速率 
从 1000 CC 升温 至 1450 C, 测定 4 种 合金 的 固 相 线 
和 液 相 线 , 固 相 线 为 吸 热 峰 切线 与 基线 的 交点 温 
度 , 液 相 线 为 吸 热 峰 的 峰值 温度 . 根据 消除 共 晶 、 减 
少 枝 唱 偏 析 、 避 免 初 熔 的 原则 , 优化 了 热处理 制度 . 
其 中 , 合金 HE1 Hf-2 和 Hf-3 的 完全 热处理 制度 为 
1320 CI 6 h (空冷 )+1130 一 次 时 效 4 了 (空冷 ) 
+870 'C 二 次 时 效 32h (空冷 ); 合金 Hf-4 的 热处理 制 
度 为 预 处 理 + 1310 "C [S] 8 h (空冷 )+1130 'C 一 次 
时 效 4h (空冷 )+870 CC 二 次 时 效 32 h (空冷 ). 4 种 合 
金 的 高 温 持 久 实验 选 在 1100 C, 140 MPa 条 件 下 进 
fT, 实验 样品 为 标 距 直径 5 mm, 标 距 长 度 25 mm, 总 
长 度 66 mm 的 标准 试 样 , 其 持久 寿命 由 3 根 试 样 (第 
1 批 次 试 棒 ) 测 试 的 平均 值 确定 . 本 研究 中 采用 相同 
工艺 特别 制备 了 第 2 批 次 试 棒 , 为 了 验证 Hf 对 
DD11 合金 持久 寿命 影响 规律 的 可 靠 性 , 在 相同 的 
条 件 下 测试 取 自 第 2 批 次 的 单 晶 试 棒 标 准 试 样 (每 
种 合金 各 3 根 ) 的 持久 寿命 . 

金 相 样品 的 侵蚀 液 为 1%HF+33%HNO;+ 
33%CHCOOH+33%H2O (体积 分 数 ) 溶 液 . 分 别 使 用 
光学 显微镜 (OM) 和 SUPRA 55 型 场 发 射 扫描 电镜 
(FE-SEM) 的 二 次 电子 模式 (SE) 及 背 散 射 模式 (BSE) 
进行 低 倍 和 高 倍 组 织 形 貌 观察 . 本 工作 采用 点 分 析 
法 "测量 y 相 体积 分 数 , 并 采用 Image-Pro 软件 测量 
XY 相 尺 寸 . 相同 的 样品 采用 6~8 张 照片 进行 统计 . 利 
用 Tecnai G^ F30 型 透射 电镜 (TEM) 对 持久 断裂 试 样 
进行 位 错 观察 和 分 析 . 为 消除 断口 颈 缩 部 位 不 均匀 
变形 对 位 错 组 态 的 影响 , 所 取 的 横 截 面 TEM 试 样 距 
离 断 口 处 约 10 mm, 采用 机 械 研磨 至 厚度 50 um 以 
下 , 对 试 样 进行 双 喷 电解 减 薄 , 电解 液 为 : 90% 
CHOH+10%HC1O,, 实验 参数 为 : -40 "C, -30 mA. 
TE TEM F, 使 用 在 晶 带 轴 为 有 =[001] 方 向 且 操 作 矢 
量 为 e=<020> 方 向 的 双 束 条 件 下 拍摄 的 照片 (3~5 张 ) 
来 统计 y/y 相 界面 位 错 网 络 间距 . 在 给 定 区 域内 , 沿 着 
平行 于 g=<020> 操 作 矢 量 的 方向 做 直线 , 并 测定 该 直 
线 所 穿 过 的 位 错 数 量 , 进而 获得 位 错 网 间距 大 小 "™. 

采用 JEOL JXA-8800R 型 电子 探 针 (EPMA) 对 
铸 态 合金 的 元 素 凝 固 偏 析 系 数 5, 及 长 时 热 暴 起 后 


eL 


元 素 凝 固 偏 析 系数 8 可 表述 为 : 
5, 二 C; ICi terini (1) 


dendrite 

式 中 ，C 和 Cu 为 元 素 i 在 校 晶 干 的 浓度 
及 枝 晶 间 的 浓度 . S>1 o er EUR d Pr T ie 
F, 而 S<1 表示 合金 元 素 i 偏 析 于 枝 晶 间 . 

合金 元 素 i 在 y/y 两 相 的 成 分 分 配 比 可 表述 为 : 

k=C,/C,, (2) 

式 中 , C, 和 Cy 分 别 表示 合金 元 素 i 在 y 相 和 y 相 中 
的 原子 分 数 . 当 k>1 时 , 元 素 i 富 集 于 y 相 ; kl 
时 , 元 素 i 富 集 于 y 相 . 为 了 尽量 避免 电子 探 针 波谱 
仪 EPMA-WDS) 测 量 时 基体 的 影响 , 实验 合金 压缩 
30% 后 经 1100 ,200h 热 暴露 以 使 部 分 yx 相 和 y 相 
粗 化 到 3 um 以 上 . 各 合金 的 > 和 YY 相 成 分 测量 点 至 
少 5 个 以 上 ,分别 取 平均 值 作为 合金 元 素 i 在 y 和 yy 
相 中 的 成 分 , 代入 式 (2) 中 计算 得 到 大 . 
2 实验 结果 
21 铸 态 合金 的 显 微 组 织 和 凝固 偏 析 
图 1 为 4 种 铸 态 合金 的 OM 像 . 由 图 可 见 , 4 种 
合金 组 织 均 呈现 典型 的 枝 晶 形 貌 ; 一 次 枝 晶 间距 分 
别 为 329, 340, 347 及 337 um. 4 种 合金 枝 唱 间 的 白 
亮 衬 度 区 域 均 为 (+ 和 办 共 唱 组 织 , 黑色 衬 度 的 圆 点 
为 铸 态 微 孔 . 随 着 Hf 含 量 提 高 , 铸 态 共 晶 体积 分 数 
逐渐 提高 , 4) 9] 73 5.596, 8.5%, 9.6941 13.396. 图 2 为 
Hf-3 和 Hf4 铸 态 合金 的 BSE-SEM 像 , 清晰 地 显示 
了 铸 态 共 唱 、 碳 化 物 相 及 NisHf 相 的 分 布 位 置 和 形 
貌 . 经 SEM-EDS 分 析 表 明 , 合金 Hf-1 中 白色 衬 度 相 
J E R Ta 和 Nb 的 MC 型 碳化 物 , 添加 Hf 的 3 种 合 
金 中 白色 衬 度 相 变 为 富 集 Hf 和 Ta 的 MC 型 碳化 物 . 
4 种 合金 中 碳化 物 主要 分 布 在 枝 唱 间 共 唱 边缘 , 呈现 
不 规则 的 块 状 及 长 条 状 , 碳化 物 尺 寸 均 在 5-15 hm 
之 间 , 无 显著 差别 . 经 统计 , 随 着 Hf 含 量 的 提高 ,4 种 
合金 碳化 物 的 含量 逐渐 提高 , 体积 分 数 分 别 为 
0.0896, 0.1596, 0.61% 和 1.2095. 经 EPMA-WDS 分析 
表明 , 灰色 衬 度 相 中 富 集 Ni 和 HEf 原子 分 数 比 约 为 
5:1, 结合 文献 [10] 的 研究 结果 , 灰色 衬 度 相 应 为 
NisHf 相 . 合金 HE1 Hf-2 和 Hf-3 中 未 发 现 NisHf 相 ， 
而 合金 Hf-4 中 则 出 现 不 规则 的 长 条 形 NisHf 相 , 分 
MER dà ZR, 与 MC 型 碳化 物 共生 , 平均 尺寸 为 
6.3 um, 体积 分 数 为 0.4%, 如 图 2b 所 示 . 4 种 合金 中 
铸 态 微 孔 主 要 分 布 在 枝 晶 间 及 共 晶 边缘 (图 1), 体积 
分 数 分 别 为 0.22%, 0.10%, 0.08% 和 0.08%. X 1 7 HH 
了 4 种 铸 态 合金 中 一 次 枝 晶 间距 、` 共 晶 、 碳 化 物 及 微 
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1 4 种 铸 态 合金 的 OM 像 
Fig.1 OM images of as-cast alloys Hf-1 (a), Hf-2 (b), Hf-3 (c) and Hf-4 (d) 


Smm 


图 2 铸 态 合金 HE3 和 Hf4 共 唱 区 域 的 BSE-SEM f 
Fig.2 BSE-SEM images ofthe eutectic region of as-cast alloys Hf-3 (a) and Hf-4 (b) 


Al 铸 态 合金 显 微 组 织 表征 


Table 1 Microstructures characterization of as-cast alloys 


Alloy Primary dendrite Volume fraction / 96 
arm spacing / um Eutectic Carbide Micropore 
Hf-1 329412 5.52.1 0.08:-0.05 0.22+0.05 
Hf-2 340411 8.522.5 0.15+0.07 0.10+0.03 
Hf-3 347+9 9.61.7 0.612-0.05 0.08+0.04 
Hf-4 33711 13:342.3 1.20+0.07 0.08+0.05 
孔 体 积分 数 的 测量 结果 . Re 和 W 在 枝 唱 干 区 含量 较 高 ; AL, Ta 和 Mo f£ fr d 


图 3 为 采用 EPMA 定量 分 析 的 4 种 镍 基 单 品 合 。 间 区 含量 较 高 . 随 着 Hf 含量 的 增加 , Re, W, AURI Ta 
金 中 各 元 素 的 凝固 偏 析 系数 S. 该 图 表明 , 难 熔 元 素 ”凝固 偏 析 程 度 显 著 提 高 , Mo 偏 析 程度 有 所 降低 . 在 
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基础 合金 DD11 中 添加 0.80%Hf 后 (Hf-4 合金), Re 
元 素 的 凝固 偏 析 系 数 从 1.6 提 高 到 2.3, Ta 元 素 的 凝 
国 偏 析 系 数 从 0.7 变 为 0.5. 
22 铸 态 合金 的 相 变 温度 

图 4 为 合金 Hf-1, Hf-2, Hf-3 和 Hf-4 的 DSC 升 
温 曲 线 , 显示 固 / 液 相 线 吸 热 峰 均 在 1350~1410C 之 
间 . 由 图 可 见 , 随 Hf 含 量 提 高 , 合金 液 相 线 由 
1410 'C BIRZI 1389 C, 固 相 线 由 1373 人 降低 至 
1351 C. 

通过 金 相 法 测试 的 4 种 铸 态 合金 的 初 熔点 分 别 
为 1340, 1338, 1333 4111316 °C. 可 见 , Hf 显著 降低 合 
金 的 初 熔点 . 图 5 为 合金 Hf-4 经 1320 'C fcil 6 h R 
生 初 熔 并 经 空冷 后 出 现 初 熔 的 OM 像 和 BSE-SEM 
像 . 图 5a 显 示 初 熔 区 域 集中 在 枝 晶 间 区 域 , 初 熔 区 
形 貌 为 近似 圆 形 的 蜂窝 状 孔 洞 , 初 熔 孔 洞 直径 差别 
较 大 , 初 熔 体积 分 数 约 为 7.1%. 图 5b 为 合金 Hf-4 
较 大 尺寸 初 熔 区 域 BSE-SEM 像 . 可 见 , 初 熔 区 域 为 
近似 圆 形 的 共 唱 组 织 , 内 部 存在 不 规则 块 状 和 长 条 
状 灰 色 衬 度 的 NisHf 相 , 同时 在 部 分 初 熔 区 域 还 观 
察 到 NisHf 相 旁边 存在 白色 衬 度 的 块 状 WMC 型 碳化 
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图 3 铸 态 合金 中 各 元 素 的 凝固 偏 析 系 数 


Fig.3 Solidification segregation coefficients of alloying el- 


ements in the as-cast alloys 
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4 4 种 铸 态 合金 的 DSC 升温 曲 线 
Fig.4 DSC heating curves of four as-cast alloys (T;—liqui- 


dus temperature, 7;—solidus temperature) 


物 相 . 

综 上 所 述 , 随 着 Hf 含量 的 提高 , 凝固 偏 析 逐渐 
提高 , 热处理 窗口 显著 缩小 , 给 固 溶 热处理 带 来 困 
难 . 考虑 到 合金 HE2 和 Hf-3 只 比 合金 Hf-1 的 初 熔点 
降低 2 和 7 'C, 为 提高 热处理 效率 , 合金 Hf-1, Hf-2 
及 Hf-3 均 采用 1320 'C,6h 固 溶 热 处 理 制 度 . 合金 
Hf-4 存 在 低 熔 点 的 NisHf 相 , 难以 在 不 出 现 初 熔 的 
青 况 下 完全 消除 共 晶 组 织 , 因此 对 该 合金 采用 多 级 
保温 的 预 处 理 +1310 'C, 8h 的 制度 进行 固 溶 热处理 . 
2.3 Hf 对 热处理 后 组 织 的 影响 

4 种 合金 经 过 完全 热处理 ( 固 深 处 理 + 两 级 时 效 
处 理 ) 后 枝 唱 干 y/y 基 体 显 微 组 织 无 显著 差别 . 图 6a 
和 b 分 别 为 合金 Hf-1 和 合金 Hf-4 完全 热处理 后 枝 
蝇 干 处 的 典型 显 微 组 织 . 表 2 为 4 种 合金 完全 热 处 
理 后 各 合金 枝 晶 干 处 的 y 相 尺寸 、 体 积分 数 以 及 y 通 
道 的 尺寸 测量 结果 . 图 6 和 表 2 表 明 , 添加 微量 Hf 对 
枝 晶 干 y/y 相 基体 组 织 无 显著 影响 . 

图 7 为 经 完全 热处理 后 合金 Hf-1, Hf-3 及 Hf-4 
的 OM 像 . 完全 热处理 后 的 残余 共 唱 体积 分 数 相 对 
铸 态 共 唱 组 织 显 著 减 少 . 合金 Hf-1 和 Hf-3 经 完全 热 
处 理 后 , 只 留 下 少量 的 残余 共 唱 , 体积 分 数 为 1.11% 
和 2.50% (图 7a 和 Pb); 合金 Hf-4 存 在 较 多 的 残余 共 
m, 体积 分 数 为 5.80% (图 7c). 完全 热处理 后 , 铸 态 
矶 化物 部 分 溶解 ,4 种 合金 碳化 物体 积分 数 分 别 为 
0.0596, 0.1296, 0.31% 和 0.95%. EDS 分 析 表 明 , 相对 
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5 合金 Hf-4 经 1320 C 热 处 理 6h 空 冷 后 的 初 熔 组 织 
Fig.5 OM image (a) and interdendrite region BSE- SEM 
image (b) of alloy Hf-4 after heat treatment at 

1320 C for 6 h and then A.C. 
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图 6 合金 HE1 和 Hf-4 完 全 热处理 后 枝 晶 二 处 的 典型 组 织 


Fig.6 Typical microstructures in the dendrite core of alloys Hf-1 (a) and Hf-4 (b) after fully heat treatment 


表 2 完全 热处理 态 合金 枝 唱 干 处 的 y 相 尺寸 \ 体 积分 数 及 7 通道 宽度 


Table 2 Size and volume fraction of phase, channel width of yphase in the dendrite cores of alloys after fully heat treat- 


ment 


Alloy Size of y phase/ nm Volume fraction of y' phase /% Channel width of y phase /nm 


Hf-1 380+90 67.3+5.2 72+40 
Hf-2 383+62 65.6+6.3 71450 
Hf-3 391+80 65.2+4.3 70+52 
Hf-4 395+71 64.3+7.2 71445 


AN 
MU 


202303.00552v1 


chinaXiv 


7 合金 Hf-1, Hf-3 和 Hf-4 完 全 热处理 后 的 OM 像 
Fig.7 OM images of alloys Hf-1 (a), Hf-3 (b) and Hf-4 (c) after fully heat treatment 


EA MC 型 碳化 物 , 热处理 后 MC 型 碳化 物 中 Hf 元 
素 含量 显著 提高 , 由 57% 变 为 83%, 说 明 热 处 理 后 碳 
化 物 主要 是 HfC. 图 8 为 合金 Hf-1, Hf-3 及 Hf-4 热 处 
理 后 未 侵 刨 的 OM 像 , 其 中 , 黑色 衬 度 的 圆 点 为 微 
FL. 该 图 表明 , 随 Hf 含 量 增 加 , 微 孔 体积 分 数 显 著 降 
低 , 微 孔 尺寸 无 明显 变化 , 均 在 5-10 pm 之 间 . 相对 
于 铸 态 合金 , 完全 热处理 后 微 孔 的 尺寸 和 体积 分 数 
显著 提高 . 表 3 列 出 了 4 种 完全 热处理 后 合金 枝 唱 
间 残 余 共 晶 、 碳 化 物 及 微 孔 体积 分 数 的 测量 结果 . 

图 9 为 4 种 合金 经 完全 热处理 后 在 室温 压缩 
30% 并 在 1100 'C I 2 200 后 的 各 元 素 在 y/y' 两 相 
的 成 分 分 配 比 . 结果 表明 , Re, Mo, Cr, W 和 Co 富 集 
于 y 相 中 ,Al 和 Ta 富 集 于 y 相 中 . Hf 含量 的 提高 , 对 
Al, W, Co 和 Ta 的 成 分 分 配 比 没 有 明显 影响 , 但 对 


Re, Cr 和 Mo 的 成 分 分 配 行为 产生 了 较 大 的 影响 , 其 
P ks AE gt 73 Sb EE. 添加 0.15%Hf 后 (Hf-2), Kx. AE 40 
不 显著 ; 但 Hf 含量 增加 为 0.40% 时 (Hf-3), hr 为 合金 
Hf-1 的 1.3 倍 ,达到 5.9, 这 说 明 0.40%Hf 的 加 入 促进 
了 Re 向 y 相 中 的 分 配 ; 当 Hf 含 量 增加 至 0.80% 时 
(Hf-4), 及. 继续 提高 , 达到 7.2. 同时 需要 注意 的 是 ， 
合金 中 加 入 0.80%Hf 时 , Cr 和 Mo 的 成 分 分 配 比 也 
由 2.2 和 2.3 分 别提 高 到 2.8 和 3.1, 说 明 Hf 促 进 了 Cr 
fI Mo IH] y JH P 2) RC. 
2.4 持久 性 能 与 位 错 间距 

经 测量 , 合金 HE1 的 平均 持久 寿命 为 117 h; 当 
Hf 含量 提高 到 0.15% 和 0.40% 时 , 平均 持久 寿命 分 
别 为 137 和 152 h, 但 0.80%Hf 的 添加 使 平均 持久 寿 
命 降 至 最 低 , 为 111h. 为 验证 Hf 对 DD11 合金 高 温 
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8 合金 Hf-1, Hf-3 和 Hf-4 完 全 热处理 后 未 侵蚀 的 OM 像 
Fig.8 OM images of un-etched alloys Hf-1 (a), Hf-3 (b) and Hf-4 (c) after fully heat treatment 


表 3 完全 热处理 态 合金 的 枝 晶 间 残 余 共 晶 、 碳 化 物 及 微 孔 体积 分 数 


Table 3 Volume fractions of residual eutectic, carbides and micropores in the interdendrite regions of alloys after fully 


heat treatment 


(volume fraction / 96) 

Alloy Eutectic Carbide Micropore 

Hf-1 1.10+0.12 0.05x0.02 0.62+0.12 

Hf-2 1.31+0.11 0.12+0.04 0.50+0.09 

Hf-3 2.50+0.14 0.31+0.03 0.31+0.08 

Hf-4 5.81+0.15 0.95+0.06 0.182-0.09 
9 均 位 错 间 距 为 56 nm, Hf 含量 的 增加 使 合金 的 平均 
EMI r ean 位 错 间 距 分 别 减 小 为 47,41 和 43 nm. 图 11 为 4 种 合 
ER a AM 金平 均 位 错 间距 与 平均 持久 寿命 的 关系 . 可 见 , 当 
i ° Hf 加 入 量 不 高 于 0.40% 时 , 随 着 Hf 含 量 提高 , 平均 
E Ji zog 位 错 间 距 减 小 , 平均 持久 寿命 呈 线 性 提高 , 而 合金 

Bs EAE Hf-4 的 平均 持久 寿命 较 低 , 不 符合 这 一 规律 . 

à ol » r 图 12 为 合金 HE1 和 HE-4 经 1100 °C, 140 MPa 
NN ， 持久 断裂 后 的 近 断 口 处 纵 剖面 组 织 . 图 12a 和 ec 分 别 


L L L 
W Re Mo Cr Ta AL Co 
Alloying element 


9 完全 热处理 态 合金 中 各 元 素 在 y/y 两 相 中 的 成 分 分 
配 比 
Fig.9 Elemental partitioning ratio in y/y' phase of alloys 


after fully heat treatment 


低 应 力 持久 寿命 的 影响 规律 , 在 相同 的 条 件 下 测试 
第 2 批 次 4 种 合金 的 持久 寿命 . 结果 表明 , 第 2 批 次 4 
种 合金 随 Hf 含 量 的 提高 , 1100 C, 140 MPa 条 件 下 
的 持久 寿命 同样 先 升 高 后 降低 , 且 含 0.40%Hf 的 合 
金 持 久 寿 命 最 高 . 因此 , 通过 2 批 次 不 同 Hf 含 量 合 
金 的 持久 性 能 测试 一 致 表 明 , 0.15% 和 0.40%Hf 的 
加 入 对 合金 的 持久 寿命 有 显著 的 提高 作用 , 而 较 高 
含量 的 Hf (0.80%) 加 入 则 降低 合金 的 持久 寿命 . 

图 10 为 4 种 合金 经 1100 "C, 140 MPa FEA WR 
后 距离 断口 约 10 mm 处 的 y/y 界 面 位 错 网 络 . 统计 
Y/Y 界面 位 错 最 均匀 处 平均 间距 表明 : 合金 HfE1 平 


KEL Hf- 181 Hf-4 3r Br O Ab 2 RI rfi OM 像 . 可 
见 , 断口 均 存 在 大 量 裂 纹 , RADJE mE, K 
纹 扩 展 方 向 均 垂 直 于 加 载 方向 . 相 比 合金 Hf-1, 合 
金 Hf-4 断 口 纵 剖 面 存在 较 多 的 残余 共 唱 组 织 . 图 
12b 和 d 分 别 为 合金 HE1 和 HE4 断 口 纵 剖 面 的 BSE- 
SEM 像 , 清楚 地 显示 出 断口 均 形 成 y/y 徐 排 组 织 , 同 
时 裂纹 扩展 方向 与 徐 形 方向 保持 平行 . 相 比 合金 
Hf-1, 合金 Hf-4 中 残余 共 晶 及 碳化 物 破 坏 完整 的 徐 
形 组 织 . 经 统计 , 合金 Hf-4 持 久 断 口 纵 剖 面 约 65% 
的 裂纹 均 在 残余 共 唱 及 碳化 物 萌生 . 经 SEM-EDS 
分 析 , 碳化 物 仍 为 富 Hf 和 Ta 的 MC 型 碳化 物 . 
3 分 析 讨 论 
3.1 Hf 对 合金 组 织 的 影响 

3.1.1 铸 态 组 织 ， 镍 基 单 晶 高 温 合金 凝固 
时 , 首先 由 液 相 析出 单 相 y 固溶体 , 并 以 枝 唱 状 生 
长 , Re 和 W 等 高 熔点 元 素 疝 y 枝 蝇 干 富 集 . 同时 , AI 
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10 合金 在 1100 'C, 140 MPa 持 久 断 裂 后 y/y 界 面 位 错 网 络 


Fig.10 7/7 interfacial dislocation networks in alloys Hf-1 (a), Hf-2 (b), Hf-3 (c) and Hf-4 (d) after stress-rupture under 


1100 'C and 140 MPa 
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图 11 1100 'C, 140 MPa 持 久 条 件 下 合金 平均 位 错 间距 


与 平均 持久 寿命 的 关系 


Fig.11 Relationship of average interfacial dislocation spac- 


ing and average stress rupture life of alloys under 
1100 'C and 140 MPa 


AI Ta 55 76 & I] c E AH E R. BEC RT UTE GE 
El, 少量 剩余 液 相 中 的 溶质 浓度 达到 共 品 点 , 于 是 
^E ji Cy cy) ih. S Hd P s tit T UA Js COSE EST 


Jr f fe BE". Sellamuthu 4509. 的 研究 表明 , Hf 可 以 
显著 提高 MAR-M200 合金 的 W, Ti 和 Al 的 凝固 偏 
pr, 并 提高 铸 态 (+ 和 办 共 晶 的 含量 . 本 研究 中 , 随 着 
Hf 含量 的 提高 , 难 熔 元 素 凝 固 偏 析 系数 显著 增加 
(图 3), 导致 凝固 初期 Re 和 W 等 元 素 在 枝 晶 干 偏 析 
程度 增加 , 而 在 凝固 后 期 , Al 和 Ta 等 共 唱 形成 元 素 
在 枝 唱 间 偏 析 程度 也 显著 提高 , 进而 使 铸 态 共 晶 含 
量 由 5.5% 逐 渐 提高 到 13.3% (K 1). 

铸 态 微 孔 在 铸造 合金 中 很 难 避 免 , 其 主要 有 2 
个 来 源 : 凝固 液体 收缩 和 溶解 气体 . 镍 基 单 晶 高 温 
合金 在 铸造 过 程 中 形成 典型 的 凝固 枝 唱 组 织 , c 
间 的 液体 被 已 凝固 的 校 晶 辟 所 隔离 , 凝固 收缩 后 得 
不 到 液体 补 缩 , 从 而 形成 微 孔 , 其 在 铸 态 微 孔 中 所 
占 比例 比 溶解 气体 形成 的 气孔 要 大 得 多 1. Chen 
等 外 认为 , MC 型 碳化 物 在 糊 状 区 形成 , MC 型 碳化 
物 的 晶 格 体积 比 基 体 fcc 的 晶 格 体积 大 , 并 且 C 原子 
通过 占据 基体 八 面体 间隙 空 位 引起 基体 的 唱 格 膨 
胀 , 这 对 液体 凝固 引起 的 体积 收缩 起 到 了 一 定 的 补 


4 


=o 


202303.00552v1 


chinaXiv 


ChinaXiv 合 作 期 刊 


第 10 期 赵云 松 等 : Hf 对 第 二 代 镍 基 单 晶 高 温 合金 DD11 高 温 低 应 力 持久 性 能 的 影响 1269 


12 &4: Hf-1 Hf-4 E 1100 'C, 140 MPa 持 久 断 裂 后 的 近 断 口 处 纵 训 面 组 织 


Fig.12 OM images (a, c) and BSE-SEM images (b, d) of longitudinal sections of stress ruptured fracture of alloys Hf-1 


(a, b) and Hf-4 (c, d) under 1100 'C and 140 MPa 


偿 作用 , 因此 减少 了 铸 态 微 孔 . Liu 等 加 认为 , MC 型 
碳化 物 和 微 孔 都 是 形成 于 凝固 后 期 , 相对 于 粗大 的 
(rt y)3& d82H 23, MC 型 碳化 物 更 为 细小 和 弥散 , 所 
以 能 填补 更 多 的 枝 晶 间 孔 洞 . 本 研究 中 , 随 着 Hf 含 
量 的 提高 , 富 Hf 的 MC 型 碳化 物 的 含量 逐渐 提高 ( 表 
1), MC 型 碳化 物 补偿 凝固 时 的 体积 收缩 以 及 填补 
枝 晶 间 孔 洞 的 能 力也 越 强 . 因此 , 合金 铸 态 微 孔 体 
积分 数 逐 渐 降低 . 

3.1.2 热处理 态 组 织 ， 郑 运 荣 等 中 的 研究 表 
明 , ÆR Hf (1.96%, 质量 分 数 ) 的 多 组 元 镍 基 定 向 合 
金 中 , NisHf 相 熔点 较 低 , 是 产生 合金 初 熔 的 主要 原 
因 . 而 且 , 初 熔 倾 向 与 合金 凝固 生成 的 NisHf 相 含量 
密切 相关 , NisHf 相 体积 分 数 越 多 , 高 温 热处理 后 的 
初 熔 也 越 严重 . 本 研究 中 , 合金 Hf-4 在 1320 'C [8] 7E 
热处理 后 , WIAR E E H d 2H 2721 £c Ab. NiSHÉ TR J] 
围 (图 5), 这 说 明 高 温 热处理 温度 高 于 NisHf 相 的 熔 
点 , 导致 NiHf 相 熔化 而 形成 富 Hf 初 熔 液 池 , 并 且 液 
ToS AE d Az HE KA o lE FIL, 逐渐 使 共 唱 溶解 并 使 熔化 
区 逐渐 扩大 . 在 随后 的 空冷 过 程 中 , 富 HE 初 熔 液 池 
JE SF. L9 y y fl L— y NiSHÉf Jc ISLJÉ EX, 3 i 2H. ZUR 
NiSHf JH", 本 研究 中 , NisHf 相 的 形成 显著 受 Hf 含 
量 的 影响 , 当 Hf 含 量 低 于 0.40% 时 , 未 发 现 NisHf 
TB, 而 过 量 的 Hf(0.80%) 会 促进 低 熔 点 NisHf 相 的 形 
成 , 显著 降低 合金 的 初 熔点 , 进而 降低 合金 的 固 溶 


热处理 温度 , 影响 合金 的 均匀 化 程度 5 

Anton 和 Gimei"" 在 其 研究 中 讨论 了 内 部 固 溶 
微 孔 的 4 种 可 能 来 源 : 溶解 气体 、 碳 反应 、 固 溶 过 程 
中 相 变 导致 的 空位 、 扩 散 机 制 产生 的 空位 聚集 
(Kirkendall 效 应 ), 并 认为 固 溶 过 程 中 的 不 平衡 扩散 
机 制 (Kirkendall 效 应 ) 是 固 溶 微 孔 的 主要 成 因 . 石 倩 
蜂 等 中 的 研究 也 表明 , 高 温 下 枝 晶 干 和 枝 晶 间 的 元 
素 在 扩散 过 程 产生 的 Kirkendall 效 应 是 合金 固 溶 微 
孔 形 成 的 主要 成 因 . 同时 , 通过 液态 金属 冷却 法 
(LMC) 制 备 的 合金 具有 较 低 的 元 素 凝 固 偏 析 程度 ， 
使 得 LMC 制 备 的 合金 内 部 产生 的 固 溶 微 孔 数 量 远 
小 于 通过 传统 定向 凝固 法 (HRS) 制 备 的 合金 . Hf 是 
非常 强 的 碳化 物 形成 元 素 , 富 Hf 的 MC 型 碳化 物 是 
铸造 高 温 合金 中 热 稳定 性 最 高 的 碳化 物 %%, 并 且 在 
固 溶 热 处 理 过 程 中 不 会 分 解 或 者 发 生 相 转变 , 可 成 
为 固 深 过 程 中 元 素 扩散 的 物理 屏障 忆 . 

本 研究 中 , 4 种 合金 经 热处理 后 的 微 孔 体积 分 
数 均 相 当 于 铸 态 微 孔 的 3 倍 ( 表 1 和 3), 说 明 固 溶 热 
处 理 过 程 中 产生 较 多 的 固 深 孔洞 , 这 与 石 倩 颖 等 中 的 
研究 是 一 致 的 . 本 研究 合金 在 凝固 过 程 中 , 因 溶质 
的 再 分 配 作 用 , Re 和 W 等 元 素 富 集 在 枝 晶 和 干 ,Al 和 
Ta 等 元 素 富 集 在 枝 晶 间 , 且 随 Hf 含量 提高 , 凝固 偏 
析 程 度 逐 渐 增 大 (图 3). 在 固 洲 热处理 过 程 中 , 存 
在 2 个 扩散 速率 不 同 的 扩散 流 : 枝 唱 干 富 集 元 素 
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Re 和 W pb d E 5] 37 e CRUCE a [8] E REG ALAN 
Ta 向 枝 晶 干 的 扩散 流 , 如 图 13 所 示 , 5 Kirkendall 效 
应 一 致 . 
虽然 合金 Hf-1, Hf-2 和 Hf-3 具有 相同 的 元 素 扩 
散 距 离 (一 次 枝 晶 臂 间 距 均 为 338+9) um 及 元 素 扩 
散 系 数 (热处理 制度 相同 ), 但 是 完全 热处理 后 , 随 Hf 
着 含量 增多 , 微 孔 体积 分 数 呈 减 小 趋势 ( 表 3). 这 可 
能 与 固 溶 处 理 过 程 中 MC 型 碳化 物 的 阻碍 作用 有 
关 . Hf 加 入 合金 中 , 部 分 Hf 原子 与 C 原 子 形 成 MC 
型 碳化 物 (HfC), 固 溶 热处理 后 MC 型 碳化 物 未 发 生 
转变 , H MC 型 碳化 物 中 Hf 含量 显著 提高 . 图 13 所 
示 为 HfC 阻碍 固 深 扩散 通道 示意 图 . 由 于 HfC 尺 十 
较 大 (5~15 um), 其 在 固 溶 热处理 过 程 可 成 为 枝 品 干 
富 集 元 素 Re 和 W 向 枝 唱 间 的 扩散 通道 和 枝 晶 间 富 
集 元 素 Ta 向 枝 唱 干 的 扩散 通道 的 阻碍 叫 , 进而 减少 
2 种 不 同 速率 的 扩散 流产 生 的 空位 , 最 终 减 少 合金 
固 溶 微 孔 的 形成 . 需要 说 明 的 是 , 本 研究 中 随 Hf 含 
量 提高 , 一 方面 , 合金 的 偏 析 程度 逐渐 提高 , 促进 固 
溶 孔 洞 的 形成 (Kirkendall 效应 ); 另 一 方面 , 合金 的 
碳化 物 含量 逐渐 提高 , 阻碍 固 深 孔洞 的 形成 . 而 实 
验 结果 表明 , 固 深 微 孔 含量 随 Hf 含 量 提高 而 降低 . 
因此 可 以 推断 , 本 研究 中 HC 的 阻碍 固 溶 孔洞 形成 
的 作用 大 于 由 于 凝固 偏 析 增 大 产生 的 扩散 空位 的 
作用 . 

3.2 Hf 对 合金 持久 性 能 的 影响 

量 的 研究 "# EB, 镍 基 单 晶 高 温 合金 高 
温 、 低 应 力 的 持久 里 变性 能 主要 与 y 相 尺寸 与 体积 
分 数 .y 通 道 宽度 、y/y 成 分 分 配 比 .y/y 错 配 度 、y/y 
界面 位 错 网 络 、 固 溶 强化 效果 、 微 孔 、 残 余 共 唱和 碳 
化 物 等 有 关 . 本 研究 结果 表明 , Hf 对 y 相 尺寸 与 体积 
分 数 、y 通 道 宽度 无 显著 影响 ( 表 2), 但 对 y/y 成 分 分 
配 比 、y/y 错 配 度 、y/y' 界 面 位 错 网 络 、 固 溶 强 化 效 
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13 MC 碳化 物 阻碍 固 溶 扩散 通道 示意 图 
Fig.13 Schematic diagram of MC carbides blocking the 


diffusion passageways during solution treatment 


果 、 微 孔 、 残 余 共 卓 和 碳化 物 却 有 显著 影响 . 

3.2.1 y/y 成 分 分 配 比 与 错 配 度 ， 钊 基 单 唱 
高 温 合 金 中 , y 相 与 y 相 基体 保持 共 格 关 系 , 但 二 者 
晶 格 常数 存在 微小 差异 , 其 差异 用 错 配 度 
5- xn 表示 (其 中 , a, 和 a 分 别 为 y 相 和 y 相 的 
点 阵 常 数 , 其 大 小 取决 于 y 相 和 yy 相 中 国 溶 进去 的 
原子 大 小 及 其 数量 , 即 受 合金 元 素 成 分 分 配 比 的 
3 I 97), 

fr AE ER End A e dece s AE BH IR], 位 错 在 y 
相 基 体 通 道内 运动 , 并 在 进行 长 程 交 滑 移 的 过 程 中 
相遇 并 发 生 位 错 反应 , 在 y/y' 两 相 界 面 之 间 形 成 复 
杂 的 三 维 位 错 网 . Zhang 5" " 1 Carroll 等 外 研究 表 
BH, 镍 基 单 晶 高 温 合 金 在 高 温 低 应 力 下 的 最 小 蠕 变 
速率 和 里 变性 能 与 位 错 网 密度 以 及 合金 的 错 配 度 
密切 相关 . 大 的 错 配 度 促进 徐 排 化 和 细密 位 错 网 的 
E pk, 从 而 使 位 错 难于 切割 yy REER, 降低 最 小 
MEEK, 最 终 提高 合金 的 蠕 变 寿 命 . Caron^" [uH] fé 
认为 , 镍 基 单 唱 合 金 中 绝对 值 大 的 负 错 配 度 , 可 以 
促进 在 y/y 界 面 处 形成 浓密 的 位 错 网 , 以 阻碍 位 错 
运动 . 研究 表明 , Re^". Mo 中 和 Cre BENENE HR i 
高 温 合金 Y/Y 点 阵 错 配 度 更 负 , y/y 界 面 平 均 位 错 间 
距 变 小 , 显著 提高 合金 高 温 低 应 力 的 持久 里 变性 能 . 

本 研究 中 , 随 Hf 含 量 的 提高 , Re, Mo 和 Cr 的 成 
分 分 配 比 均 显 著 增 大 , 而 AT, W, Co 和 Ta 的 成 分 分 
配 比 没有 明显 影响 (图 9). Re, Mo 和 Cr 在 y 基 体 中 浓 
度 提高 , H Re, Mo 和 Cr 均 可 增 大 y 相 的 点 阵 常 数 ， 
使 y/y 点 阵 错 配 度 更 负 , y/y 界 面 平均 位 错 间 距 逐 渐 
W, 合金 中 Hf 含量 不 大 于 0.40% 时 , 随 Hf 含量 
提高 , y/y' 界 面 平均 位 错 间距 逐渐 减 小 , 持久 寿命 提 
高 , 这 是 Hf 提高 DD11 合金 高 温 低 应 力 持 久 性 能 的 
主要 原因 . 需要 注意 的 是 , 合金 Hf-1, Hf-2 和 Hf-3 持 
久 断 裂 后 的 y/y 界 面 平均 位 错 间距 与 持久 寿命 具有 
较 好 的 线性 关系 (图 11), 这 种 线性 关系 与 文献 [17] 研 
TARN. 

Re, Mo 和 Cr 均 是 镍 基 单 晶 高 温 合金 中 有 效 的 
[5] 28 28 [576 R09. 其 中 Re 对 里 变 持久 性 能 的 影 
MRK. Re 强烈 偏 析 于 y 相 中 , Re 在 Ni 中 扩散 系 
数 是 所 有 元 素 中 最 低 的 , 同时 降低 基体 的 堆 埃 层 错 
能 , 能 获得 比 传 统 的 固 深 方式 更 好 的 强化 效果 , i 
而 显著 提高 含 Re 合金 的 里 变性 能 1. Cr 可 以 提高 
Y/Y 相 成 分 分 配 比 , 使 持久 过 程 中 形成 较 完整 的 徐 
排 组 织 和 较 小 的 y 通 道 宽度 , 进而 显著 提高 
1100 °C, 140 MPa 的 持久 寿命 路. Mo 可 使 y 相 中 Re， 
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Mo 和 Cr 等 元 素 含 量 增加 , 有 利于 合金 1100 C, 
140 MPa 持 久 性 能 的 提高 中. 需要 指出 的 是 , 在 浓度 
变化 程度 相同 的 情况 下 , Re 对 里 变 持久 性 能 的 影响 
较 大 , 这 是 由 于 Re 的 固 溶 强 化 效果 要 显著 高 于 Mo 
和 Cr“, 

本 研究 表明 , 随 着 Hf 含量 的 提高 , Re, Mo 和 Cr 
的 成 分 分 配 比 均 显著 增 大 , 即 Re, Mo 和 Cr 在 y 基 体 
中 的 浓度 显著 提高 , 使 y 相 产生 唱 格 畸变 , 原子 间 结 
合力 得 到 提高 , 降低 了 固溶体 中 各 元 素 的 扩散 能 
力 , 阻碍 了 扩散 型 形变 的 进行 , 从 而 对 合金 产生 了 
强化 效果 Ps 即 随 着 Hf 含量 的 提高 , 合金 y 相 回 
溶 强化 效果 随 之 增 大 , 并 对 合金 蠕 变 持 久 性 能 的 提 
高 起 到 了 重要 作用 . 

3.2.2 微 孔 .残余 共 唱 碳化 物 及 对 持久 性 能 的 
影响 ”Hopgood ll Martin? iA 7g, 在 没有 脆性 共 
晶 和 局 部 初 熔 的 情况 下 微 孔洞 成 为 最 有 效 的 裂纹 
源 ; Fritzemeier "HA 73, 微 和 孔 是 单 晶 高 温 合金 失效 裂 
纹 的 主要 起 始 场 所 , 降低 微 孔 含量 可 显著 提高 高 温 
持久 性 能 . Wilson 等 中 发 现 枝 晶 间 未 完全 固 溶 的 共 
晶 组 织 会 显著 降低 CMSX-4 合 金 的 里 变性 能 . Kong 
等 外 发 现 , 枝 晶 间 不 规则 的 粗大 y 相 和 脆性 的 MC 型 
碳化 物 破坏 黎 排 组 织 的 完整 性 , 提高 高 温 蠕 变 第 
阶段 和 第 二 阶段 的 里 变速 率 , 显著 降低 RR2086 合 
金 的 蠕 变 寿命 . 

本 研究 表明 , 随 Hf 含 量 提高 , 完全 热处理 后 微 
和 孔 含量 明显 降低 , 可 显著 减少 持久 断裂 的 裂纹 源 ， 
有 利于 提高 合金 的 高 温 持 久 性 能 . 随 Hf 含 量 的 提 
高 , 残余 共 晶 、 碳 化 物 含量 逐渐 提高 , 但 由 于 采用 相 
同 的 固 溶 热处理 制度 , 合金 Hf-1, Hf-2 fU Hf-3 的 残 
余 共 晶 含 量 和 碳化 物 含量 均 较 低 , 其 中 最 高 的 合金 
Hf-3 残余 共 唱 和 碳化 物 的 含量 分 别 为 2.30% 和 
0.3196, 对 持久 性 能 的 作用 不 显著 . 合金 Hf-4 采 用 较 
低 的 温度 进行 固 溶 热处理 , 残余 共 唱 和 碳化 物 含量 
达到 5.80% 和 0.9596. 残余 共 唱 、 碳 化 物 与 基体 之 间 
的 热膨胀 系数 不 同 , 它们 3 者 之 间 界 面 均 可 产生 较 
大 的 热 应 力 , 残余 共 唱 、 碳 化 物 易 与 基体 分 离 , 成 为 
裂纹 萌生 的 发 源 地, 或 致使 裂纹 沿 残 余 共 晶 或 碳化 
物 与 基体 的 界面 扩展 (图 12). 同时 , 残余 共 晶 、 碳 化 
物 在 高 温 低 应 力 持 久 里 变 加 载 中 破坏 y /y HE H 
织 , 严重 降低 合金 Hf-4 的 持久 性 能 , 其 有 害 作 用 显 
著 超 过 微 孔 含量 降低 的 有 益 作用 . 因此 , 相对 合金 
Hf-3, 合金 Hf-4 的 y/y 界 面 平均 位 错 间 距 无 明显 变 
化 , Re, Mo 和 Cr 的 成 分 分 配 比 更 高 , 微 孔 含量 更 低 ， 
日 其 持久 寿命 却 显 著 降低 . 这 主要 与 合金 Hf-4 完全 


— 


热处理 后 残留 较 多 的 残余 共 唱 组 织 、 碳 化 物 有 关 . 
残余 共 唱 和 碳化 物 是 持久 断裂 时 的 薄弱 环节 , 成 为 
裂纹 的 主要 发 源 地 听 . 
4 结论 

(1) Hf 含量 的 增加 显著 降低 合金 的 固 / 液 相 线 温 
度 , 提高 铸 态 组 织 中 (y+y) 共 唱和 MC 型 碳化 物 含 量 
以 及 难 熔 合 金 元 素 凝 固 偏 析 . 当 Hf 含 量 达 到 0.80% 
时 , 共 晶 边缘 出 现 NisHf 相 , 显著 降低 合金 初 熔点 . 

(2) 合金 完全 热处理 后 , 随 着 Hf 含 量 提 高 , 枝 唱 
王 yY 相 尺寸 .体积 分 数 及 ”通道 宽度 无 显著 变化 , 而 
枝 唱 间 微 孔 含量 显著 降低 , 残余 共 晶 和 碳化 物 含量 
显著 增加 . 

(3) Hf 通过 提高 Re, Mo 和 Cr 成 分 分 配 比 , 增加 
y ly à Ve Bo E, 减 小 y/y 界 面 位 错 间距 , 促进 Re， 
Mo £l Cr [5] y 4H FP 4 9, 提高 固 溶 强 化 效果 , 降低 微 
孔 含量 等 方式 显著 提高 DD11 合金 持久 性 能 . Hf 
$ 量 达到 0.80% 时 , 热处理 后 的 残余 共 蝇 、 碳 化 物 含 
较 高 , 导致 合金 持久 性 能 明显 降低 . 
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